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RESUMEN. Estudio por FT-IR de la hidrólisis del 
tetraetilortosilicato. 
La espectroscopia infrarroja con transformada de 
Fourier se utilizó en el estudio de la hidrólisis y policon-
densación del tetraetilortosilicato (TEOS) en etanol para 
la obtención de gel de sílice. La relación molar 
HaO/TEOS/EtOH estudiada fue 10/1/1,25. El espectro 
del gel consiste en el solapamiento de amplias bandas, las 
cuales fueron deconvolucionadas en varias bandas por 
ajuste de la curva. Este análisis nos permitió obtener las 
bandas de vibración correspondientes a los enlaces exis-
tentes y evaluar el área integrada con el fín de seguir la 
evolución de éstas. La reacción de hidrólisis se estudió 
por la desaparición de la banda situada a 480 cm~^ que 
indica la ruptura del enlace O-C del TEOS y por la 
aparición de la banda situada a 3.700 cm"^  (durante el 
período de adición) que indica la formación de los grupos 
Si(OH)4. La reacción de policondensación se siguió por 
la desaparación de la banda situada a 3.700 cm~^  y por 
la aparición de otra banda a 460 cm~^  lo que indica la 
formación de enlaces Si-O-Si. 
PALABRAS CLAVE. Sol-Gel. Hidrólisis, TEOS, IR. 
ABSTRACT. Study by FT-IR of the tetraethylortosili-
cate hydrolysis. 
Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR) was 
used in order to study the hydrolysis and polycondensa-
tion of tetraethoxysilane (TEOS) in ethanol, to form silica 
gel. The molar ratio HiO/TEOS/EtOH was 10/1/1,25. 
The gel espectra consist of broad overlapped bands 
which have been deconvoluted into several bands by 
curve fítting. This analysis has permitted us to obtain a 
vibration bands corresponding to the existent bonds and 
evaluate their integrated areas to follow the evolution of 
them. The hydrolysis was followed with the band at 
480 cm"^  wich disappearance indicates the breakage of 
bond O-C in TEOS and with the band at 3.700 cm"^ 
(adition time) that correspond to Si(OH)4 groups. The 
polycondensation reaction was estudied with the dissap-
pearance of band at 3.700 cm"^  and the appaerance of 
an absorption peak at 460 cm"^  associated with the bend-
ing of Si-O-Si. 
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1. INTRODUCCIÓN 
El proceso sol-gel para la preparación de vidrios de óxidos 
ha adquirido en los últimos años un interés considerable desde 
el punto de vista científico y tecnológico. Las propiedades de 
los materiales derivados de compuestos organometálicos inclu-
yen generalmente: elevada pureza y homogeneidad a nivel 
molecular en materiales con aplicaciones múltiples, tamaño de 
partícula muy pequeño (20-50 Â), alta reactividad y área 
superficial, baja temperatura de operación, etc. Debido a estas 
características, la obtención de materiales mediante el proceso 
sol-gel ha sido aplicado, entre otros muchos casos, para la 
experimentación hidrotermal de estudios de fases, para la 
tecnología de recubrimiento y en la preparación de materiales 
nucleares de alta densidad. 
La síntesis de vidrio de sflice y otros vidrios a partir de 
la conversión directa de geles derivados de alcóxidos metá-
licos se realiza a temperaturas mucho más bajas que las 
requeridas en el método de fusión convencional. Sin embar-
go, todavía es difícil preparar vidrios masivos, debido a los 
problemas de estabilidad en la síntesis sol-gel. Estos proble-
mas son los siguientes: formación de soluciones uniformes 
y estables de alcóxido, estabilidad de la solución a una 
precipitación no homogénea, cambio de la viscosidad según 
el método de preparación utilizado y cambios de las propie-
dades según las distintas transiciones que se producen a lo 
largo de todo el proceso. Además la transición de sol a gel 
lleva consigo un cambio de la viscosidad con el tiempo, la 
transición de gel húmedo a gel seco conlleva cambio en las 
propiedades reológicas, estabilidad del gel monolítico seco 
a la fractura, estabilidad de la estructura porosa y reticular 
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de los geles, y finalmente, en la transición de gel seco a vidrio 
debe tenerse en cuenta: cambio en la estructura porosa, 
resistencia a la fractura, estabilidad al hinchamiento, y 
estabilidad de la estructura reticular del vidrio. 
Se ha observado que la preparación de vidrio de sflice 
depende de la cantidad de agua presente en la solución inicial 
y de las condiciones bajo las cuales se reaüza la hidrólisis. 
Vidrios monolíticos de SÍO2 fiíeron preparados por Sakka y 
col. (1,2) y por Nogami y Moriya (3), mediante la hidrólisis y 
policondensación de tetraetilortosilicato (TEOS) en medio ácido. 
El tamaño de estos vidrios era menor de 25 mm. Estos vidrios 
monolíticos fiíeron preparados mediante la adición de etanol y 
agua al TEOS. La relación molar de H2O: TEOS era 10:1, y el 
gel resultante era lenta y cuidadosamente secado y densificado. 
El etanol es requerido para la producción de una fase 
simple en la solución de TEOS y agua, dando lugar a una 
solución homogénea que se deja evolucionar a gel monolí-
tico-vidrio. El uso de TEOS y agua junto con etanol ha sido 
estudiado por varios investigadores (4-8). Klein y Gar-
vey (4) obtuvieron un disco de gel de SÍO2 de 65 nmi. de 
diámetro y 5 nmi. de espesor, con una solución de compo-
sición molar H20/TEOS/EtOH 4,02/1/3,81, secando el gel 
lentamente durante un mes. Klein y colaboradores (5,6), en 
un trabajo más reciente, cambiaron las diferentes composi-
ciones de la solución en la cual la relación molar de agua 
variaba desde 2 a 16 en composiciones aproximadas frente 
al TEOS, manteniéndose la relación TEOS:EtOH 1:3,81 en 
moles. Ellos concluyeron que la relación H20:TE0S debería 
ser mayor de 10:1, en orden a densificar sin agrietamiento 
durante el calentamiento. Krol y Lierop (7) emplearon la 
relación molar, 10,16:1:3,56 y obtuvieron geles monoKticos por 
secado entre 60 y 120° C. durante varias semanas. Kawaguchi 
y col. (8) prepararon un gel monoKtico, obteniendo un vidrio. 
ENERO-FEBRERO, 1993 31 
J. LIMPO, J. RUBIO, J. L. OTEO 
con soluciones de composiciones comprendidas entre 
6,5:1:4,8 y 4,1:1:1,6. Ellos encontraron que una composición 
fija de solución puede dar lugar a gel de una diferente densidad 
por cambio únicamente del tiempo de secado. Secado lento 
(5-6 semanas) produce un gel de baja densidad y un secado rápido 
(1-2 semanas) produce un gel de alta densidad. Los geles secos 
con baja densidad pueden ser convertidos a vidrio de sûice a 
1.100° C en atmósfera de helio. 
Hasta ahora parece que la relación óptima para la forma-
ción de gel a partir de mezclas de H2O, TEOS y etanol no 
ha sido establecida aún. La relación molar de agua necesitada 
oscila desde 4 hasta 16, y la de etanol variaba de 3 a 4 moles 
con respecto a 1 mol de TEOS. 
Diferentes técnicas han sido empleadas en el estudio del 
proceso de conversión gel a vidrio, entre las que se encuen-
tran: espectroscopia infrarroja, adsorción de nitrógeno, me-
didas de densidad, índice de refracción, viscosidad, etc. 
La espectroscopia infrarroja es una técnica conveniente 
para estudiar la reacción sol-gel y la conversión de gel a 
vidrio. En el espectro infrarrojo del gel derivado del alcóxido 
del SÍO2, además de las bandas observadas en la sflice 
fundida, Nogami y col. (3) atribuyeron las bandas de absor-
ción con picos de 3.600 y 3.400 cm"^  a enlaces hidrógeno-
silanol. El pico correspondiente a 3.400 cm"^ decrece con la 
temperatura y desaparece aproximadamente a 700° C. A esta 
temperatura la densidad toma un valor comparable con la de 
la sflice fundida. Bertoluzza y col. (9) asociaron la banda de 
1.220 cm~^  con la vibración de tensión asimétrica del enlace 
Si-O-Si, mientras la banda a 1.080 cm"^ la asociaron a la 
vibración de flexión simétrica del enlace Si-O-Si en la red. 
El que estas bandas aparezcan en el espectro infrarrojo 
confirmó la presencia en el gel de uniones estructurales 
similares a las del cuarzo fundido. Yoshimo y col. (10) 
estudiaron tres bandas, una aproximadamente a 960 cm"^ 
que era asignada a enlaces Si-OH, otras aproximadamente a 
750 cm~^  y a 550-600 cm~\ que no estaban bien definidas 
y eran atribuidas de una forma especulativa a un defecto de 
estructura. Yoshimo y col. (10) llegaron a la conclusión que 
la absorción a 560-600 cm~^  sobre tratamiento térmico era 
debida a grupos alcóxido y OH que quedan en los geles. 
El proceso de policondensación es corroborado por el 
comportamiento de la banda a 960 cm~^  asociada con la 
forma tensionada de Si-OH típica de la estructura del gel. 
Esta banda disminuye en intensidad con el aumento de la 
temperatura. Similar comportamiento fue observado previa-
mente por Decottignies y col. (11). 
En orden a entender e identificar los procesos molecula-
res que tienen lugar dentro de la estructura del gel bajo la 
influencia de la temperatura, es importante estudiar las 
bandas en el rango espectral 3.800-3.000 cm~\ donde los 
grupos OH incluidos los del agua presentes en la estructura 
disminuye en intensidad al aumentar la temperatura (10). 
En el presente trabajo se ha realizado un estudio por 
espectroscopia infrarroja del proceso de hidrólisis del tetrae-
tilortosilicato (TEOS) mediante la adición de una mezcla de 
agua y etanol. 
EXPERIMENTAL 
MATERIALES 
En una primera etapa se prepararon dos soluciones. La 
primera constituida por TEOS y etanol, y la segunda, por 
agua y etanol. Estas dos soluciones se agitaron durante dos 
horas. Una vez finalizada esta etapa se adicionó la segunda 
solución sobre la primera (gota a gota) bajo agitación a 25° C. 
Una vez gelificada la solución resultante, el gel obtenido, 
se introdujo en una estufa a 50° C dejándole evolucionar 
lentamente hasta gel seco. 
La relación molar H20/TEOS/EtOH empleada en este 
trabajo fue 10/1/1,25. 
ESPECTROSCOPIA INFRARROJA 
Para el estudio de la hidrólisis del TEOS se empleó un 
espectrofotómetro infrarrojo con transformadas de Fourier 
(Perkin-Elmer 1760X) con resolución de 4 cm~^ y rango 
espectral 4.000-400 cm"^ En todos los casos se realizaron 
10 espectros en dicho rango. 
En el análisis de la muestras líquidas se realizó añadien-
do una gota de la solución mediante una micropipeta de 5 |il 
entre cristales de KRS-5. Una vez obtenido el espectro de 
las muestras líquidas a ellas se le restó el espectro corres-
pondiente del IŒ.S-5, para así realizar una correcta interpre-
tación del espectro. Para el análisis de las muestras solidas 
se empleó el método de dilución en KBr utiHzando 1 mg. de 
muestra en 300 mg. de KBr. En este caso para el estudio de 
los espectros se tuvieron en cuenta las correspondientes 
bandas del KBr. 
RESULTADOS 
Las reacciones que tienen lugar en el proceso de gelifi-
cación del TEOS son: 
Si (OC2H5)4 + 4 H2O -> Si(0H)4 + C2H5-OH 
Hidrólisis 
Si (OH)4 -> SÍO2 + 2 H2O Policondensación 
En este trabajo se ha realizado un seguimiento por FT-IR 
durante los procesos de hidrólisis y policondensación. 
Durante el proceso se pueden distinguir tres períodos 
claramente diferenciados y son el de adición, gelificación y 
secado. Para esta relación los períodos de adición y gelifi-
cación tienen lugar durante siete días. 
En las figs. 1 y 2 se dan los espectros de las muestras 
liquidas para la relación molar H20/TEOS/EtOH 10/1/1,25. 
Los espectros A, B, C, D, E y F corresponden al período de 
adición. Los espectros G y H corresponden al período 
de gelificación. 
En los espectros correspondientes a las muestras líqui-
das, durante la adición de agua, necesaria para la hidrólisis 
del TEOS, y después de ésta, se aprecian importantes 
cambios con el transcurso del tiempo. Así en la zona 
espectral 4.000-2.800 cm"\ se observan tres bandas situa-
das a 2.970, 2.880 y a 2.930 cm"\ las dos primeras son 
debidas a las vibraciones de tensión simétrica y asimétrica 
del C-H independiente del tamaño de la molécula (12). 
La tercera corresponde a la vibración asimétrica del átomo 
de hidrógeno.Todas estas bandas son debidas a la presen-
cia de TEOS y etanol. Una vez que se ha producido la 
hidrólisis del TEOS, y la evaporación del etanol, estas 
bandas desaparecen. También en esta zona espectral se 
observa la aparición de una banda que aumenta en inten-
sidad y anchura segiin va siendo mayor la cantidad de agua 
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Fig. 1. Espectros infrarrojos de las muestras líquidas a diferentes tiempos 
de adición: (A) 15 min; (B) 30 min; (C) 45 min; (D) 60 min; (E) 75 min; 
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Fig. 2. Espectros infrarrojos de las muestras líquidas a diferentes 
tiempos de gelificación: (G) 1 día; (H) 6 días. 
adicionada, ocupando casi la totalidad de dicha región es-
pectral. En esta región espectral tienen lugar las tensiones 
OH del agua y etanol. 
A 1.630 y 1.550-1.400 cm~^  aparecen las flexiones de los 
enlaces 0-H y C-H, respectivamente, cuyo comportamiento 
es análogo al de las tensiones acabadas de comentar. 
Otra región espectral en la que ocurren importantes 
cambios es la comprendida entre 1.200 y 1.000 cni~^ En 
ella tienen lugar las tensiones asimétricas y simétricas de 
los enlaces Si-0 y C-O. En esta región existen tres bandas 
situadas a 1.170, 1.080 y 1.060 cm~^ y un hombro situado 
a 1.100 cm"^ La primera y segunda banda son originados 
por los enlaces Si-0, la tercera y el hombro por los enlaces 
C-O (13 y 15). Durante el proceso de adición y la posterior 
hidrólisis se produce un aumento en la anchura de las 
bandas situadas a 1.170 y 1.080 cm"^ atribuido a la for-
mación de enlaces Si-O-Si. También hay un aumento de 
la intensidad de la banda situada a 1.060 cm~^  debido a 
una mayor presencia de etanol por dos razones, por un 
lado, a la adición simultánea de alcohol con el agua de 
hidrólisis, y por otro lado, al que procede de la hidrólisis 
del TEOS. El hecho de que en la muestra última aún se 
aprecie con claridad un pico situado a 1.060 cm"^ es 
debido a la presencia de etanol en la muestra hidrolizada, 
ya que todavía no ha sido secada. 
Es de tener en cuenta la presencia de la banda situada a 
965 cm"\ la cual existe en todos los espectros, atribuida a 
los enlaces Si-OH típicos de la estructura del gel (3). El que 
aparezca en el TEOS es atribuido a rock (balanceo) del CH3 
del TEOS (13). 
La banda situada a 880 cm"^ es atribuida únicamente al 
etanol y puede observarse cómo aumenta en intensidad 
durante todo el proceso. Esto es debido, por una parte, a la 
adición simultánea de alcohol con el agua de hidrólisis, y 
por otra, a la formación de alcohol durante la hidrólisis del 
TEOS. 
La banda situada a 796 cm"^ ha sido asignada a la 
vibración de tensión simétrica del enlace Si-Ó-Si de la red 
de sflice. También ha sido atribuida a los modos de vibración 
de tensión asimétrica de los anillos de tetraedros de 
SÍO4 (13). Sobre esta banda aparece un hombro situado a 
812 cm"^ y que ha sido atribuido por Ypenburg y col. (14) 
al balaceo (rock) del CH2 del TEOS. A medida que se 
produce la hidrólisis dicho hombro va desapareciendo hasta 
su totalidad en las muestras gelificadas, mientras que la 
banda situada a 796 cm~^  prácticamente no cambia. 
Entre 700 y 400 cm~^  existe una banda de intensidad 
media situada a 470 cm~^  asociada con la vibración de 
deformación del enlace O-C-C (13). Durante el transcurso 
de la adición de agua y alcohol aparece una banda muy 
amplia situada alrededor de 600 cm"^  y que es atribuida a la 
vibración de deformación de enlaces O-H del etanol y del 
agua. Esta banda es de tal anchura que se solapa por los 
extremos con las bandas de 796 y 470 cm"^  lo que hace difícil 
seguir la evolución de estas dos últimas. 
DISCUSIÓN 
Dado que los espectros analizados se componen de la 
suma de muchas bandas de absorción originadas por los 
distintos enlaces que pueden formarse durante el proceso 
sol-gel, además de los pertenecientes a los productos de 
partida, en este trabajo se ha aplicado un método de análisis 
numérico (deconvolución gaussiana ) que permite determi-
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Fig. 3. Espectros infrarrojos deconvolucionados en la región 
600-400 cm~^ para una muestra líquida (A) y otra gelificada (B). 
nar las bandas existentes así como el área encerrada por cada 
banda. De esta forma puede asignarse a cada una de las 
bandas los enlaces que le corresponden y estudiar su evolu-
ción con respecto al tiempo. La aplicación de este método 
se realizó durante las etapas de adición y gelificación en dos 
regiones de los espectros infrarrojos obtenidos: la compren-
dida entre 4.000 y 3.000 cm~\ donde se estudia la banda 
situada a 3.700 cm~\ y la comprendida entre 600 y 400 cm~^  
donde se estudian las bandas situadas a 480 y 460 cm~^ 
La elección de estas dos zonas espectrales para su estudio 
se basó en las reacciones de hidrólisis y policondensación 
que tienen lugar para el TEOS. En la reacción de hidrólisis 
cada molécula de TEOS da teóricamente una de Si(0H)4, de 
ahí que en este trabajo se estudie la banda infrarroja situada 
a 3.700 cm"^  atribuida a enlaces Si-OH (13). Para la reacción 
de policondensación los grupos Si(OH)4 polimerizan for-
mando Si-O-Si, por lo que de nuevo es importante seguir la 
ruptura de los enlaces Si-OH como la formación de enlaces 
Si-O-Si cuya banda infrarroja tiene lugar a 460 cm~\ Para 
seguir la hidrólisis de la molécula del TEOS se ha utilizado 
la banda infrarroja situada a 480 cm"^ atribuida a la defor-
mación 0-C-C del TEOS. En la fig. 3 se muestra un ejemplo 
de dos espectros deconvolucionados en la región espectral 
600-400 cm~^  para una muestra Kquida y otra gelificada. En 
todos los casos se ha supuesto que las bandas son gaussianas. 
La fig. 4 muestra la variación de las bandas infrarrojas 
situadas a 3.700, 480 y 460 cm~^  durante las etapas de 
hidrólisis y policondensación del TEOS para la relación 
molar H2O/TEOS estudiada. 
La formación de grupos Si(0H)4 por hidrólisis del TEOS 
tiene lugar desde los primeros momentos de la adición del 
agua, alcanzando la máxima concentración a la hora apro-
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Fig. 4. Variación del área integrada de las bandas 3.700, 480 
y 460 cnf^ con el tiempo de adición y gelificación. 
ximadamente del comienzo de la adición. A partir de este 
momento diminuye su concentración debido a que la reac-
ción de policondensación tiene ahora mayor preponderancia. 
La banda infrarroja atribuida a los grupos SiOH desaparece 
a los siete días, lo que indica que todos estos grupos ya no 
se encuentran de forma Ubre, sino unidos entre ellos o a 
moléculas de agua o de alcohol. 
En la misma figura puede observarse cómo la evolución de 
la banda infrarroja atribuida a la deformación 0-C-C de la 
molécula de TEOS (a 480 cm" )^ disminuye desde los primeros 
momentos de la adición del agua, lo que indica que la hidróHsis 
está teniendo lugar. La disminución de dicha banda es mayor 
a medida que aumenta el tiempo, es decir, a medida que ha sido 
adicionada mayor cantidad de agua, llegando ha desaparecer a 
los siete días, por lo que puede decirse que en este momento el 
TEOS está totalmente Mdrolizado. Es de tener en cuenta la 
utilidad que presenta el poder seguir la evolución de una banda 
determinada para poder hacer una interpretación semicuantita-
tiva de la reacción. Este resultado está en concordancia con los 
expuestos por Matos y col. (13) y Chu y Clark (15), los cuales 
describen la hidróHsis del TEOS mediante la observación 
cualitativa de los espectros. 
Por lo que respecta a la variación de la banda situada a 
460 cm"^  atribuida a la ñexión Si-O-Si, prácticamente se 
mantiene constante durante todo el tiempo, lo que indica que 
la condensación de grupos Si-OH no ha tenido lugar durante 
este tiempo. Por lo tanto, la variación de la banda a 3.700 cm"^ 
de los grupos SiOH que diminuye hasta desaparecer indica 
que dichos grupos se están uniendo o bien con ellos mismos 
por enlace de hidrógeno o bien a moléculas de etanol. 
CONCLUSIONES 
La espectroscopia infrarroja es una técnica conveniente 
para estudiar la reacción sol-gel y la conversión del gel a 
vidrio. Pero para hacer un estudio correcto es necesario 
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interpretar los resultados obtenidos mediante la espectros-
copia infrarroja con el análisis espectral por deconvolución 
gaussiana. De esta forma se puede hacer un seguimiento más 
cuantitativo de las bandas observadas a simple vista en el 
espectro experimental, como de las existentes pero solapadas 
y de difícil visualización. 
Mediante el seguimiento de las bandas situadas a 3.700, 
480, 460 cm~^  se ha podido estudiar las reacciones caracte-
rísticas del proceso sol-gel. La reacción de hidrólisis se ha 
conseguido tanto por la desaparición de la banda situada a 
480 cm~\ que indica la ruptura del enlace O-C del TEOS, 
como por la aparición durante el período de adición de la 
banda situada a 3.700 cm~^  que indica la formación de los 
grupos Si(0H)4. Por otro lado, la reacción de policondensa-
ción ha sido seguida por la desparición de la banda situada 
a 3.700 cm"^  y mediante la banda situada a 460 cm"^  que 
indica la formación de enlaces Si-O-Si. 
Para la relación molar empleada y dentro del tiempo 
transcurrido desde el comienzo de la adición del agua de 
hidrólisis pueden concluirse dos hechos importantes: 
1. La reacción de hidróhsis comienza en los primeros 
momentos de la adición del agua y transcurre de forma 
continua hasta los siete días al final de los cuales el gel ya 
está formado. 
2. La condensación de grupos SiOH para dar lugar a 
Si-O-Si no tiene lugar durante este tiempo. 
La reacción de policondensación de los grupos SiOH 
debe de comenzar cuando el etanol y el agua formada durante 
dicha reacción se ha evaporado, es decir, durante el secado 
del gel húmedo formado. 
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